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Sposob oczyszczania chitozanu z bialek 

Przedmiotem wynalazku jest spos6b oczyszczania chitozanu z bialek. 

Z publikacji w: ^Journal of Applied Polymer Science", torn 2, str.380, rok 1980, 
„Fishery Technology", torn 11, str.50, rok 1974, „Carbohydrate Research", torn 38, str.35, 
rok 1974, „Joumal of Food Science Technology", torn 12, str.187, rok 1975, „Joumal of 
Organic Chemistry", torn 27, str.161, rok 1962, ,3iotechnology & Bioengineering", torn 
20, st.l931, rok 1978, „Journal of Agriculture and Food Chemistry**, torn 37, str.5-75, rok 
1989, „Joumal of Agriculture and Food Chemistry", tom 39, str.1527, rok 1991, „Acta 
Polymer", tom 45, str.41, rok 1994, „Food Biotechnology", tom 7, str.253, rok 1993 oraz z 
amerykanskich patentow nr nr US 3533940, US 3862122, US 3922260, US 4066735, US 
4195175, US 4199496, polskiego patentu PL 119931 i polskiego zgloszenia patentowego 
P.281975 znane sq, sposoby zmniejszania zawartosci biatka w chitynie i chitozanie. 
Sposoby te polegaj^ na tym, ze pancerze skorupiakow morskich lub insekt6w poddaje si? 
obr6bce wodnym roztworem wodorotlenku, jak wodorotlenek sodowy, potasowy czy 
wapniowy, lub jego soli, jak w^glan sodowy, kwaSny wgglan sodowy, siarczyn sodowy, 
Icwa^ny siarczyn sodowy, siarczek sodowy czy fosforan sodowy, o st§±eniu 0,5 — 10 % 
wagowych, w temperaturze 20 -150**C, w czasie 1-72 godzin. Sposoby te zmniejszaj^ 
zawartosc bialka w chitynie i chitozanie, jednakze nie pozwalaj^ na calkowite jego 
usuni^cie. 

Znany jest r6wmez z patentow US 5623064 i US 5624679 sposob otrzymywania 
chitjmy i chitozanu o wysokiej czystosci bez zawartosci bialka, polegaj^cy na obrobce 
mechanicznej lub enzymatycznej glonow ze szczepow Coscinodiscus genus, Cyclotella 
genus i Thalassiosira genus. W sposobie tym otrzyman% biomas? obrabia si? wodnym 
roztworem kwasu solnego w temperaturze 70°C, wod^, oraz alkoholem, za^ bialko usuwa 
si? poprzez dzialanie detergentanxi, np. sol^i sodow% dodecylosulfonianu. Sposob ten 
charakteryzuje si? nisk% wydajnofei^ oraz podatno^ci^ poliaminosacharyd6w na 
degradacje hydrolityczn^, w §rodowisku kwainym. Ponadto sposob ten nie znajduje 




zastosowania do oczyszczania z bialka chityny i chitozanu pochodz^cych z glownych 
ixdddt sijrowcowych jakimi s^pancerze organizm6w morskich oraz insekty. 

Znany jest z patentu US 5053113 sposob elektrochemicznej deproteinizacji i 
demineralizacji surowc6w zawieraj^cych chityn? w obecnosci wodnych roztworow 
wodorotlenkow, przy stosowaniu pr^du elektrycznego o nat?±eniu 4-11 A i napi§ciu 15- 
50V w czasie 10-45 minut. 

Znany jest takze z patentu US 6310188 sposob wytwarzania chityny i chitozanu 
polegaj£|cy na przeksztatcaniu pancerzy skorupiakow morskich w form? amorficzn^ 
poprzez ich ogrzewanie w temperaturze 78°C i chlodzenie w cieklym azocie, a nast^pnie 
wytwarzaniu chityny, w tym jej deproteinizacj?, z amorficznych pancerzy w wodnym 
roztworze wodorotlenku sodowego. 

Opisane wyiej sposoby nie zapewniaj^ otrzymanie chitozanu o zawarto^ci biaJek 

ponizej lOppm. 

Spos6b wedhig wynalazku polega na tym, ±e chitozan zawieraj^y bialka, 
rozpuszczony w wodnym roztworze kwasu, jak kwas solny, octowy czy mlekowy, przy 
st?zeniu polimeru w roztworze nie niiszym niz 0,001% wagowego, korzystnie 0,5 - 2% 
wagowych, poddaje si? aglomeracji za pomoc^ wodnego roztworu wodorotlenku i/Iub jego 
soli w czasie nie kr6tszym niz 1 minuta, korzystnie 30 - 120 minut, przy intensywriym 
mieszaniu z pr?dko5ci^ 100 - 1000 obrotow/minut?. Wytr^cony aglomerowany 
mikrokrystaUczny produkt poddaje si? dziaianiu wodnego roztworu wodorotlenku i/lub 
jego soU o st?ieniu nie ni±szym niz 0,1% wagowego, korzystnie 1 - 10% wagowych, w 
czasie 1 minuty do 100 godzin. Nast?pnie ze srodowiska reakcji usuwa si? wodny roztw6r 
wodorotlenku i/lub jego soli zawieraj^y rozpuszczone biaJka, a pozostaly produkt 
przemywa si? wod% i/lub alkoholem, korzystnie alkoholem etylowym do caJkowitego 
usuni?cia zanieczyszczen, po czym zat?za si? go i ewentualnie suszy znanymi sposobami. 

Proces aglomeracji chitozanu mozna wedhig wynalazku prowadzi6 dwuetapowo. 
Pierwszy etap - etap alkalizacji prowadzi si? za pomoc^ wodnego roztworu wodorotlenku 
. i/lub jego soli do uzyskania pH = 6,0 - 6,5, a nast?puj^cy po nim proces wla^ciwej 
aglomeracji produktu mikrokrystalicznego prowadzi si? za pomoc^ wodnego roztworu 
wodorotlenku i/lub jego soli o nizszym mi. w pierwszym etapie st?zeniu, przy zachowaniu 
stosunku st?±ed w obu etapach wynosz^cego odpowiednio od 1 : 0,1 do 1 : 0,9. 

W procesie aglomeracji stosuje si? wodne roztwory wodorotlenku potasowego lub 
sodowego i/lub ich soli, jak w?glan potasowy czy w?glan sodowy. 
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Wedhxg wynalazku wodny ro2tw6r wodorotlenku iAub jego soli zawieraj^cy 
rozpuszczone bialka usuwa si? ze ^rodowiska reakcji poprzez filtracj,, ultrafiltracj,, 

sedymentacj? czy odwirowanie. 

Oczyszczanie chitozanu z bialek wediug wynalazku nast?puje poprzez usuwame 
bialek z aglomerowanej formy mikrokrystalicznego chitozanu w wyniku ich rozpuszczania 
w wodnym roztworze alkali6w. Specyfxczna struktura aglomerowanego chitozanu, tzn. 
jego porowatoSd, wysoki wskainik wt6mego p^cznienia powyzej 500% oraz rozwuu.ty 
system k^ilamy i mikrokapilamy, a takze powierzchnia wewn?trzna i^atwiaj^ dyfuzj? 
alkali6w do jego struktuiy i w konsekwencji rozpuszczenie bialek. W sposobie tym 
nast^uje rozbicie trwalych powi^ kompleksowych bialek z chitozanem wyjsciowym 
poprzez rozpuszczenie poliaminosacharydu, a nast^nie jego aglomeracj, z roztworu. 
Zastosowanie dwuetapowego procesu aglomeraqi pozwala na uzyskanie aglomerowanego 
chitozanu o szczegolnie rozwini?tej powierzchni wewn?trznej dostQ,nej dla penetracji 
alkaliow i rozpuszczania bi^ek. 

Zalet^ sposobu wedhxg wynalazku jest mozliwoie maksymahiego usuwania bialek 
z rozbudowanej struktury chitozanu w drodze obr6bki wodnym roztworem wodorotlenk6w 
iAub ich soli, a tak^ w wyniku przemywania wod^ przy zmniejszaj^cym si? stopniowo 
odczynie alkalicznym aglomerowanego chitozanu, co ulatwia wymywanie bi^ek ze 
struktury polimeru. Wytworzona w sposobie wedhag wynalazku struktura produktu 
mikrokrystaUcznego jest szczegdhiie podatna na procesy wymiany rozpuszczalnikowej, w 
tym obr6bki alkaHcznej, co w istotny spos6b spizyja usuwaniu bialek. 

Chitozan oczyszczany sposobem we^g wynalazku charakteryzuje si? du±ym 
stopniem czystoSci i zawarto^i^ bialek poniiej 10 ppm. Jest przydatay do stosowania w 
medycynie, fannacji czy biotechnologii. 

Przedmiot wynalazku Uustruj^poniisze przyklady nie ograniczajey: jego zakresu. 

Przyldad I. Do mieszalnika zaopatrzonego w mieszadlo i plaszcz cWodz^cy 
. wprowadzono 99 cz. wag OAVo wodnego roztworu kwasu solnego i 1 cz. wag. chitozanu 
w postaci plalkow o wiskozymetrycznie srednim ci?zarze cz^eczkowym Mv = 796 kD, 
stopniu deacetylacji DD = 85,6%. wska±niku wt6mego p?czmenia WRV=76,6%, 
wilgotnosci 11.1%, zawarto^ci popioh. 0.21«/o. i zawarto^ci bi^ek r6wnej 350 ppm. 
Chitozan rozpuszczano przy mieszaniu z pr?dkosci^ 120 obr/min w czasie 2 godzm, po 
czym uzyskany roztw6r fillrowano na prasie ramowej otrzymuj^c 96 cz. wag roztworu 
zawieraj^cego 0,99% wag chitozanu. Do przefillrowanego roztworu w reaktorze 
zaopatrzonym w plaszcz chiodz^cy i wysokoobrotowe mieszadlo, przy ci^ mieszamu 
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. pr,dlco3ci,480 obr/min. dodawano «opniowo 53.5 cz. wag. 0.75% wodnego roztworu 
wodo«>tle,>ku sodcwego do uzyskania pH= 8.2 i P=ta.go aglomcrowuaego 
prod^tu maookrysulic^ego. Uzyskan^yspe^i^ -H^" - ~\ " 
™g a^om^ mry wprowadzono do mieszalnika v^osa^nego w wo^— - 
n.es.ad.0 i poddano go dziatoniu 80 c. wag. 5.0% wodnego — — ^ 
sodowego przcz 3 godziny w «mperam.» 20»C. ptzy nJeszaniu z pr,dkoso:^30 obrAmn. 
Nastgmie mieszamn, za,^o na nuczy uzyskuj* 40 cz. «ag. dy^persji chitozanu. kt6,y 
pon„«me pizeaoszono do nde^alnika i zalcwano 40 wag. wody deminerahzowane, o 
pH=6.5. Zawarto^ mieszalnika homog«>izowano przez 15 min i filtrowano kontto,uj,c 
zawar«>sc biaHca w przes^pzu i dy^ersji. Proccs prz«nywania wod^ dcmi„eral,«,wan^ 
powtaxzano 20- kxotnie „a fil^ do zaniku Walka w pr^s^zu i o^ozynu 
aglomerowanego produktu mikrokrystaUczoego pH - 7.35. 

Ottzymano 30 oz. wag aglon>era*Sw olutozanu m. za«ie«j««go Mek. 
oharakteryzuj^go si, zawartoSci, 3,15% wag. polu„.r«. Mv=750 kD. DD=85.6%. 
WRV=680% i zawartosci^popiohi 0,12%. 

Iteyaad n. DO mieazaWka jak w przyldadzic I, wprowadzono 99 cz. wag 2,0% 
wodnego roztwotu kwa«. oCowego i 1.2 wag. chitozanu w postaci platk6w o 
wta^ciwoWach iak w p-zyktadzic I. Chitozan rozpuazczaao w *akcie mieszazua z 
p^dkofci* 120 obr/mm w czad= 3 godzm. po czym uzyskany ioztw6r filttowaoo na pras.e 
_J „«zy«uj,c 96 oz. wag roztwom zawiorai,pego 1.15% wag chitozanu. Do 
przefil—go roztworu w reak«»za zaopa«zonym w plaszcz cUodz^ > 
wysokoobrotowe miesz^o. przy ciaglym nneszaniu z pr^o^ci^i 500 obr/min. dodawano 
stopmowo 88 cz. wag. 1.5% wodnego roztworu wodoroflcri™ »dowcgo do uzysl«ma 
PH= 8 2 i pelnego wytr^a aglomerowancgo .mkrokiystalicznego produktu. Uzyskani 
dyspe^? za.,^ na nuozy otrzyn.uj=p 40 cz. wag aglomcram, kt6ry wprowadzono do 
nrieszalnika wyposaioncgo w wolnoobrotowe mieszadto i poddano go przez 3 godzmy ^ 
. «™eratur» 20"C. dzialaniu 80 cz wag. 5.0% wodnego roztworu wodorottenku 
sodowego, przy mieszaniu z pr^oScii 30 obr/min. Nas.«.nie nueszanin, zat,tano na 
nuez, uzyskuj*: 40 cz. wag. dyspersji chi«>zanu, k.6ry ponowme przenoszono <k> 
naeszalnika i zalewano 40 cz. wag. wody demineralizowanq o pH=6.5. ZawaxtoSc 
nneszalnika homogenizowano przez 15 mini atrowano kontroluj^c zawartoi6 b,ato w 
przesaczu i dyspersji. Proces przemywania wod^ demineralizow^.* powtarzano na filtee 
20- kromie do zamku bialka w przesacza i uzyskania odczynu aglom«owanego produktu 
mikrokrystalicznego pH = 7,40. 
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Otrzymano 28 cz. wag dyspersji aglomeratow chitozanu nie zawieraj^cego bi^ek. 
charakteryzuj^cego si, zawarto^ci^ 3M% wag. poUmeru, Mv=760 kD. DD=85.6«/o. 
WRV=820% i zawartosci^popiolu 0,12%. 

Przykiad HI. Do mieszalnika jak w przykladzie I, wprowadzono 99 cz. wag 1,0% 
wodnego roztworu kwasu mlekowego i 1 cz. wag. chitozanu w postaci proszku o Mv= 
400 kD. DD=79^%. wilgotooSci 5,68%, zawaxto^ci popiolu 1,3%, WRV-244% i 
zawartoici bialek wynoszacej 600 ppm. Chitozan rozpuszx:zano podczas mieszania z 
pr?dko^ck 100 obr/min w czasie 2,5 godzin, po czym uzyskany roztw6r filtrowano na 
prasie ramowej otrzymuj^c 95 cz. wag roztworu zawieraj^ego 0.98% wag chitozaixu. Do 
przefiltrowanego roztworu w reaktorze zaopatrzonym w plaszcz cModz^y i 
wysokoobrotowe mieszadlo, przy ci^lym mieszaniu z pr,dko^ci^400 obr/min. dodawano 
stopriiowo 53,5 cz. wag. 0,5% wodnego roztworu wodorotlenku potasowego do uzyskama 
pH= 8,0 i p^ego wytr^cenia aglomerowanego produktu mikrokrystalicznego. Uzyskany 
dyspeilj? zat^zano na wir6wce filtracyjnej w wyniku czego uzyskano 30 cz. wag 
aglomeratu, kt6ry wprowadzono do mieszalnika, wyposa^onego w wolnoobrotowe 
mieszacUo i poddano dzialaniu 60 cz. wag. 5,0% wodnego roztworu wodorotlenku 
potasowego przez 5 godzin przy pr?dko^ci 30 obr/min, w temperaturze 20°C. Nast?pme 
nueszanin? zat^o na wir6wce uzyskuj^c 30 cz. wag. dyspersji chitozanu, ktory 
ponownie przenoszono do mieszalnika i zalewano 30 cz. wag. wody demineralizowanej o 
pH=6 5 Zawarto^6 mieszalnika homogenizowano przez 15 min i filtrowano kontroluj^c 
zawarto^d biaika w przes^cz. i dyspersji. Proces przemywania wod^ demineraHzowan^ 
powtarzano 22- krotnie na filtrze do zaniku biaJka w przes^zu i uzyskania odczynu 
aglomerowanego produktu mikrokrystalicznego pH = 7,30. 

Otrzymano 33 cz. wag aglomeratow chitozanu charakteryzuj^go si? zawarto^c^ 
2 92% wag. polimeru, Mv 370 kD, DD= 79,2%, zawartosci^ popioha 0,22%, WRV- 
1050% i zawartoSci^ bialek poni±ej 10 ppm., spdniaj^ego wymagania medyczne i 
farmaceutyczne. 

Przyldad IV. Do mieszalmka jak w pizyHadzie I, wprowadzono 99 cz. wag 0.4% 
kwa^ sotoego i 1 cz. wag. chitozanu w po«aci ptatk6w o Mv = 850 M). DD=83.4%. 
wilgotnosci rtwnej 13,0%, zawartoSci popiolu 0.59%, WRV-139% i zawartoSci biaika 
wynoszacej 1750 ppm. Chitozan rozpuszczano podczas mieszania z pr^dkofcui 280 
obr/min w czasie 2 godzin. po czym uzyskany roztw6r filtrowano na prasie ramowg 
otrzymuj^c 96 cz. wag roztworu zawieraj ^ego 0.99% wag chitozanu. Do przefiltrowanego 
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rozworu w reak.o«e zaopattzonyzn w plaszcz cModz^y i wysokocbrotowc nu«z^o. 
przy ci^m mieszaniu z pr?dkoici=i 480 obr/nun, dodawaM s«>pmov«> 43.0 cz. v«>g^ 
0 75% roztworu wodorotlenku sodowego do uzyskania pH- 6,46 a dodawano 16 

cz vag 0 50% roztworu wodorotlenku sodowego do uzydcaiua pH- 7.95 i pdnego 
aglotnerowanego produktu „>ikrokrys,alic^ego. Uzyskan^yspersj. zat^tano 
nanuczy otrzymuj=^ 39 cz. wag aglomcratu. k.6ry wprowadzono do meszatata 
,„posaio.«go w wolnoobrotowe inieszafflo i poddano dziala»iu 78 cz. wag. 5.0/. 
wodr^go roztworu wodorotlenlcu sodowego przez 5 godzin. przy pr^oSci 30 obr/nnn. w 
temperaturze 20«C. Nasta,>Jc nueszarin, zat^ ua nuczy uzyskuj^ 40 cz. wag. 
dyspersji chftozanu. k.«ry ponowme prz^oszono do mieszataika i zalewauo 40 ^ wag 
wody demineralizowanej o pH=6.5. ZawartoSd uneszaMca homogcmzowa.«> przez 15 
„in i fll.rowar,o kontroluj^ic zawartoS6bialkaw przes^^ i dyspersji. Proces przcmywaura 
wodet demineralizowan^ powtarzano 2a.kro.me na filtrze do uzyskania odczynu 
aglomerowanego produktu pH = 7,35. 

Oozymano 30 cz. wag aglomeratdw chitozanu o zawartoSci bi^ na poziomie 350 ppm. 
PKK^es odbiaSczania powt6rzono jeszoze dwdaotnie. Za kazdym razem proces 
prowadzono przez 3 godziny przy stosowaniu 1.0% wodnego roztworu wodorotlenku 
sodowego. W tym celu 30 cz. wag aglomeratow chitozanu cz^^ciowo odbialczonego 
przenoszono do nueszalnika i zadawano 30 cz. wag. 1.0% wodnego ro^oru 
wodorotlenku sodowego. po czym homogenizowano w ten^raturze 20»C. przy pr^osc. 
30 obr/min. Mieszanin, zat^Zano na nuczy uzyskuj«> 35 cz wag. produktu. ktory 
ponowme przenoszono do mieszalnika i zalewano 35 cz. wag. wody demii«ralizowanej o 
pH-6 5 Zawartoli mieszalnika homogenizowano przez 15 min i fiBrowano kontroluj^ 
zawartoi6 bialka w przes^zu i dyspersji. Proces przemywania wod^ demineralizowan^ 
powtarzano 12- krotnie na filtrze do uzyskania odczynu aglomerowanego produktu 

mikrokrystalicznego pH = 7,30. 

Otrzymano 30 cz. wag aglomeratow chitozanu charakteryzuj^cego si? zawarto^ci^ 
3 150/0 wag. polimeru, Mv=770 kD, DD= 83,4o/o, WRV=9G0%, zawarto^ci^ popiolu 
0,150/0 i zawartosci bi^ek poni^j 10 Ppm.. spehuaj^cego wymagania medyczne x 
farmaceutyczne. 

Przyldad V. Do mieszalnika jak w przyldadzie I, wprowadzono 49 cz. wag O.40/0 
kwasu solnego i 1 cz. wag. chitozanu w postaci platk6w o Mv=240 kD. DD= 84,3o/o, 
wilgotno^ci r6wnej 6,76o/o, zawartosci popiolu 1,1%, WRV=140o/o i zawartosci bialek 
rdwnej 728 ppm. Chitozan rozpuszczano podczas mieszania z pr^dkoSci^ 120 obr/mm w 
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czasie 2 5 godzin, po czym uzyskany roztwor filtrowano na prasie ramowej otrzymuj^c 
48 5 cz wag roztworu zawieraj^cego 1.92o/o wag chitozanu. Do przefxltrowanego roztworu 
w'reaktorze zaopatrzonym w plaszcz chlodz^cy i wysokoobrotowe mieszadlo. przy 
ci^ mieszaniu z pr^dkoSci^SO obr/min, dodawano stopniowo 26,5 cz. wag. 0,75% 
wodnego roztworu wodorotlenku sodowego do uzyskania pH= 8,2 i pelnego wytr^cema 
aglomerowanego produktu mikrokrystalicznego. Uzyskany dyspersj? zat^tano na nuczy 
otrzymuj^c 35 cz. wag aglomeratu, kt6ry wprowadzono do mieszalnika wyposaionego w 
wolnoobrotowe mieszadlo i poddawano go dzialaniu 70 cz. wag. 5,0o/o wodnego roztworu 
wodorotlenku sodowego przez 3 godziny. pizy pr^dko^ci 30 obr/min , w temperaturze 
20°C. Nast^nie mieszanin? zat^^ano na nuczy uzyskuj^c 40 cz. wag. dyspersji chitozanu, 
kt6r^ ponownie przenoszono do mieszalnika i zalewano 40 cz. wag. wody 
demineralizowanej o pH=6,5. Zawartos6 mieszatoika homogenizowano przez 15 mm i 
filtrowano kontroluj^c zawartoSd biaJka w przesaczu i dyspersji. Proces przemywania 
wod^ demineralizowan^powtarzano 20- krotnie na filtrze, do zaniku bialka w przesaczu x 
uzyskania odczynu aglomerowanego produktu pH = 7,35. 

Otrzymano 30 cz. wag aglomerat6w chitozanu charakteryzuj^cego si? zawartoSci^ 
3,20% wag. polimeru, Mv=230 kD, DD=84,3%, zawaxtosci^ popiohi 0,25%, 
WRV=750% i zawartosci bialka ponizej 10 ppm., spelniaj^cego wymagania medyczne i 
faxmaceutyczne. 

Przyldad VI. Do mieszalnika jak w przykladzie I, wprowadzono 99 cz. wag 2,0% 
kwasu octowego i 1,2 cz. wag. chitozanu w postaci platk6w o wlasciwoSciach jak w 
przykladzie V. Chitozan rozpuszczano podczas mieszania z pr§dko§ci^ 120 obr/min w 
czasie 3 godzin, po czym uzyskany roztw6r filtrowano na prasie ramowej otizymuj^ 96 
cz. wag roztworu zawieraj^cego 1,15% wag chitozanu. Do przefiltrowanego roztworu w 
reaktorze zaopatrzonym w plaszcz chlodz^cy i wysokoobrotowe miesza(tto, przy ci^^ 
mieszaniu z pr?dko5ci^ 500 obr/min, dodawano stopniowo 88 cz. wag. 1,5% wodnego 
- roztworu wodorotlenku sodowego i w?glanu sodowego (w stosunku wagowym 2:1) do 
uzyskania pH= 8,2 i pehiego wytrqcenia aglomerowanego produktu mikrokrystaUcznego. 
Uzyskany dyspersj? zate^ano przez wurowanie w wyniku czego uzyskano 40 cz. wag 
aglomeratu, kt6ry wprowadzono do mieszalnika wyposatonego w wohioobrotowe 
mieszadlo i poddawano dzialaniu 80 cz. wag. 7,5% wodnego roztworu wodorotlenku 
sodowego przez 2 godziny, przy pr^dkoici 30 obr/min , w temperaturze 20«C. Nast^nie 
mieszanin? zat^zano na nuczy uzysknij^c 40 cz. wag. dyspersji chitozanu, ktdr^ponownie 
przenoszono do mieszalnika i zalewano 40 cz. wag. wody demineralizowanej o pH-6,5. 
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Zawartosc mieszalnika homogenizowano przez 15 min i filtrowano kontroluj^c zawartosc 
bialka w przesejczu i dyspersji. Proces przemywama wod% demineralizowan^ powtarzano 
na filtrze 20- krotnie do zaniku bialka w przes^czu i uzyskarda odczynu aglomerowanego 
produktu mikrokrystalicznego pH = 7,40. Nast?pme uzyskany produkt przemywano 75 cz. 
wag. alkoholu etylenowego do uzyskania pH=7,25. 

Otrzymano 28 cz. wag aglomeratow chitozanu charakteryzuj2\.cego si? zawartoiScigi. 
3,41% wag. polimeru, Mv=220 kD, ' DD= 84,3%, zawarto^ci^ popiohi 0,15%, 
WRV=820% i zawartoscistbialek ponizej 10 ppm., spehiiaj^cego wymagania medyczae i 
fannaceutyczne. 

Przyklad VII. Do mieszalnika jak w przykladzie I, wprowadzono 99 cz. wag 0,4% 
wodnego roztworu kwasu solnego i 1 cz, wag. chitozanu w postaci platkow o 
wtaSciwosciach jak w przykladzie L Chitozan rozpuszczano podczas mieszania z 
pr?dkosci% 120 obr/min w czasie 2 godzin, po czym uzyskany roztwor filtrowano na prasie 
ramowej otrzymuj^c 96 cz. wag roztworu zawieraj^cego 0,99% wag chitozanu. Do 
przefiltrowanego roztworu w reaktorze zaopatrzonym w plaszcz chlodz^y i 
wysokoobrotowe mieszadlo, przy cisiglym mieszaniu z pr§dkosci^ 480 obr/min, dodawano 
stopniowo 43 cz. wag. 0,75% roztworu wodorotlenku sodowego do uzyskania pH== 6,46 a 
nast^pnie 21,7 cz. wag. 0,50% roztworu wodorotlenku sodowego do uzyskania pH= 8,03 i 
pelnego wytr^cenia aglomerowanego produktu mikrokrystalicznego. Uzyskany dyspersj? 
zat?zano na nuczy otrzymuj^c 40 cz, wag aglomeratu, kt6ry wprowadzono do mieszalnika 
wyposazonego w wolnoobrotowe mieszadlo, i poddano dzialaniu 80 cz. wag. 5,0% 
wodnego roztwom wodorotlenku sodowego przez 3 godziny, przy pr?dkosci 30 obr/min , 
w temperaturze 20°C. Nast^pnie mieszanin? zat^iano na nuczy uzyskujetc 40 cz. wag. 
dyspersji chitozanu, kt6r% ponownie przenoszono do mieszalnika i zalewano 40 cz. wag. 
wody demineralizowanej o pH=6,5. Zawartosc mieszalnika homogenizowano przez 15 
min i filtrowano, kontroluj^ zawartoSd bialka w przes^czu i dyspersji, Proces 
przemywania wod^ demineralizowan£|. powtarzano 20- krotnie na filtrze do zaniku bialka 
w przes£tczu i uzyskania odczynu aglomerowanego produktu mikrokrystalicznego pH = 
7,3 5. Uzyskany produkt zat?±ano przez wirowanie. 

Otrzymano 30 cz. wag aglomerat6w chitozanu nie zawieraj^cego bialek, 
charakteryzuj^tcego si? zawartosci^ 3,15% wag. polimem, Mv= 750 kD, DD= 85,6%, 
WRV=800% i zawartosci^popiolu 0,12%. 



Z-ca DYREKTORA 



llUSIiTUr WtdKIEBF CHEMICMI CH 
ul. M. Sktodowskiej-Curie 19/27 
90-570 tddz - iel. 57-65-10 





o t> ^ u / y 



Zastrze^enia patentowe 



Spos6b oczyszczania chitozanu 2 bialek. znamienny tym, 2e chitozan zawieraj^cy 
bialka, rozpuszczony w wodnym roztwoize kwasu, przy st?zeniu polimeru w roztworze 
nie nitszym niz 0,001% wagowego. korzystnie 0,5-2% wagowych. poddaje si? 
aglomeracji za pomoc^ wodnego roztworu wodorotlenku iAub jego soli w czasie nie 
krotszym ni^: 1 minuta. korzystnie 30-120 minut, przy intensywnym mieszaniu z 
pr?dko§ci^ 100-1000 obrotow/minut?, po czym wytr^cony aglomerowany 
mikrokrystaliczny produkt poddaje si? dzialaniu wodnego roztworu wodorotlenku iAub 
jego soli o st?ieniu nie nizszym niz 0.1% wagowego, korzystnie 1-10% wagowych, w 
czasie od 1 minuty do 100 godzin, a nastg)nie ze §rodowiska reakcji usuwa si? wodny 
roztw6r wodorotlenku i/lub jego soU zawieraj^y rozpuszczone biaika, a pozostaly 
produkt przemywa si? wod%i/lub alkoholem do crfkowitego usuni?cia zanieczyszczen, 
po czym zat?za si? go i ewentualnie suszy znanymi metodami. 
. Spos6b wedhig zastrz. 1, znamienny tym, 4e proces aglomeracji prowadzi si? 
dwuetapowo. przy czym pierwszy etap - etap alkalizacji prowadzi si? za pomoc^ 
wodnego roztworu wodorotlenku iAub jego soU do uzyskania pH = 6,0-6,5, a 
nast?puj^cy po nim proces wlasciwej aglomeracji produktu mikrokrystaUcznego 
prowadzi si? za pomoc^ wodnego roztworu wodorotlenku i/lub jego soli o nizszym ni2 
w pierwszym etapie st?2eniu, przy zachowaniu stosunku st?zen w obu etapach 
vvynosz£icego odpowiednio od 1 : 0,1 do 1 : 0,9. 
I. Spos6b wedhag zastrz.l, znamienny tym, ±e stosuje si? wodne roztwory chitozanu w 

kwasie solnym, octowym lub mlekowym. 
\. Spos6b wedhig zastrz. 1, znamiemiy tym, te w procesie aglomeracji chitozanu stosuje 
si? wodorotlenek potasowy lub sodowy i/lub ich sole, jak w?glan potasowy lub w?glan 
sodowy. 



5. 



Sposob wedtJg zastrz.!, znamienny tym. ze wodny roztw6r wodorotlenku iAub jego 
soli zawieraj^cy rozpuszczone bialko usuwa si? ze srodowiska reakcji poprzez filtracj?, 
ultrafiltracj?, sedymentacjq czy odwirowanie. 



ul. M. Sktodov,sk.erCur.e 
90-570 t6d*^;oOA313S 
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